BUNDESli^^BLIK DEUTSCHI.AND 
DEUTSCHES ^^9^^ PATENTAMT 



Int CI.; 




Deutsche Kl.: 12 g, 1/01 



CXI 

m 

-8 



® 
® 

® 
® 



Offenlegungsschrif t 1 667 24 1 



Aktenzeichen: P 16 67 241.6 (R 46015) 
Anmeldetag: 1 3. Mai 1 967 

OSenlegungstag: 9.Juiiil971 



o 

% 



Ausstellungsprioritat: — 



UnionsprioritSt 

Datum: 

Land: 

Aktenzeichen: 



18. Mai -1966 
V. St. V. Amerika 
551089 



Bezeichnung: 



Vorrichtung zur Erzielung von Wechselwirkungen von fliefifahigen 
Stof fen an ausgedehnten f esten Flachen 



Zusatzzu: 
Ausscheidung aus: 
Anmeldei: 



Research Corp., New York, N. Y. (V. St A.) 



Vertreter: 



Redies, F., Dr.-Ing. Dr. jun; Redies, B., Dr. rer. nat.; 
Tiirk, D., Dr. rer. nat; Gille, Ch., DipL-Ing.; Patentanwaltc, 
4000 Dusseldorf-Bcnrath 



Als Erfinder benannt: Sussman. Martin Victor, Medford, Mass. (V. St. A.) 



Benachrichtigung gemaB Art. 7 § 1 Abs, 2 Nr. 1 d. Ges. v. 4. 9. 1967 (BGBl. I S. 960): 5. 12. 1969 



f-^ 

O 0 5.71 109824/1430 15/80 





6672A1 



^ktenzelchen t NBuaineldung 

Anmelderlni Research Corporation, New York* V.St .it. 



Vorrlohtung zur Erzlelung von WeehselNlrkungen von 

f lieSflihlgen Stof fen an atiagedehnten featen PlXoben 



Die Erf Indung betrlf f t Vorrlohtungen zur Erzlelung von 
pbgrellcallsohen und/oder ohealaohen Weohselwlrkungen von 
flleafXhlgen Stoffen an ausgedebnten f eaten Plltoben. Der- 
artlge Wechselwlrkungen ktfnnen eineraelta ptagrslkalisober 
Art aeln, belsplolawelae bel der CliroBatografle, wobel die 
featen PlHohen elne als Lttaungamlttel dlenende Subatanz 
tragen ktfnnen, andereraelta aber auob obealacber Natur min, 
wenn sioh auf den featen PlKotaen belaplelnrelae etn kataly* 
tlaohea Material oder eln Reaktlonapartner bef indet oder 
eln Produkt oder Reaktlonapartner auf dleaen unteraobled- 
lloh adaorbiert wlrd. 

Zur Verelnfaobung wlrd die Erf Indung In Polganden anhand 
von zur OurohfUhrung ohromatograf laober Trennungen geelgne> 
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tep Vovrlehtunean besohrleben. 

Obgleioh der Stand der Teohnllc bel der Herstellung von 
otaromatografisohen und Inabeaondere gasohronatograflsohen 
Treimvorrlohtunfien einen beaohtllohen Stand erreioht hat 
und deraptige Vorrichtungen In Betrleba- und Porschungis- 
laboratorlen mlt erhebllohen Nutzen ala Analyaengereite 
verwandet warden, bealtzen die herkOnmlloben gasobromato* 
graf Ischen Trennvorricbtungen veraohledene erbeblioba 
Nachteile, da ale nur aehr klelne Stoffnengen handhaben 
kSnnen und la allgemelnen nur IntermStlerend Oder dla- 
Icontlnulerllch arbeiten. 

Die herkSnmllehen cbromatograf Isohen Vorrlohtungan beate- 
hen im weaantllohen aua eloem Rotor mlt gerlngem Ourohmea- 
aer. gewtShnllch elneo Innendurohoeaaer von etna 6 on, wel^ 
obea mlt alnan felntelllgen, Inerten Peatatof f gefiait 
lst« der mlt elner dttamen Sobloht elnea ale LSsunganlttel 
ftlr die Beatandtelle der zu analyalerenden Mlaohung wlr- 
kenden, nlohtfldohtlgen Material Uberzogen lat. Zum Be- 
trleb elnes derartigen, ala "obroDatograflaohe SMula" be*- 
zelohneten gapaokten Rohrea wlrd deaaen oberem Bade elna 
aehr gerlnge Msnge der zu analyalerenden Hlsobung zugeffltart 
und dann eln Strom aua Inertgaa^ gewOhnlloh Helium, Waaaer- 
atoff Oder Stlokatoff duroh die Stlule geleitet. Daa Iner- 
te TrKgargaa aptllt die Mlaohung duroh die Sttule naoh unten, 
wobel aloh wegen der veraohledenen AfflnltKten der elnzel- 
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nen MlsobungsbestanStelle tVte die nlehtflOehtistn Utungs*- 
nitteliAiase elne Trermung der Hlaohungabestandtelle er- 
gibt . Die VerMell' Oder Retentlonszelt elnes nisohuBgatoe* 
standtelles In elner derartigen SSule hBngt direkt von der 
Afflnltat des Bestandtelles ftir die LSaungainittelphaae ab. 
So wird eln Bastandtell mlt nur geringsr AffinitSt tUt dl6 
Lbsungsmittelpbaee rasoher durch die SSule gespiat, aXs 
eln Bestandteil ntlt erhebl'lcher Aff inltat fUr die LtSaungs- 
mlttelphase . Duroh Anordnung einer geeigneten Detektor- 
vorrlcbtung am Sfiulenausgang kann man die QuantitSt und 
sogar die Identitat der verschiedenen aus den S&ulenende 
austretenden Beatandteile ernitteln. 

FOr sotawierisa TrennvorgMnge alnd sehr lange SSulen und 
entspreohend lange Zelten 2ur Surohftlhrung der Analyse 
erforderllch. Pttr einige Anrendungen liegt Jedooh eln 
viel sclwerer wiegender Naohteil darin, dafi die bisherlgen 
Vorrichtvingen Im wesentlichen analytiaohe Inatminente sind, 
die sleh ftIr die Harstellung erheblioher Msngen an reinen 
Materialproben nicht aonderlioh eignen, da aie nur mit 
aehr geringen Stoffmengen und dartlber hlnaus auoh nur in<* 
term£ii;ierend arbeiten. Zur Harstellung von nannenswerten 
Hengen der reinen Misohungsbestandteile mit herkSnmliohen 
obronatografiscben Vorriohtungen ist es erferderliob, die 
analytiaohe Frozedur tauaende von Malen zu wlederholen und 
dabei Jedea ital die winzige Nenge der gewilnsohten Kompo- 
nente zum Zeitpunkt ifares Auatretens aus dem Kolonnenaus** 
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gang aufzufangen. 

Ba 1st nun Aufgabe der Erflndung, Vorrlobtungen zur Er* 
zlelung von plqrslkallsohen und/oder ohemlsotisn Weobaal" 
wirkungen von fliaSfMhlean Stoffen an auagadehnten faaten 
Piachen vorzuaohlagen, welohe die Naohteile der blsberigen 
chromatograf iaehen Vorrlobtungen vermelden und bal einfa- 
oher« kompakter und leiobt suganglieher Bauwelse kontlnu- 
lerlloh Oder Intensitfrierend betrleben und sur LBsung ana- 
lytisober odor pr&parativer Aufgaben elngesetst werden 
kSnnen und dabel elne grSfiere AuflQsung, eine kurze Trenn- 
zeit von unter elner Sekunde und elne bohe Trennkapazit^t 
aufWelsen, grofie Materialmengen bandhaben kdnnen und elne 
kontlnulerllobe und ^elobzeltlge Abtrennung veraohledener 
Koaponenten enndglloben sovfle mit Vorteil sur Durobftlbrutig 
obenleober Reaktlonen benutzt werden ktfnnen. 

Dementspreohend wird erflndungsgemKB elne Vorriehtung zur 
Srzlelung von {Aiyslkaliaohen und/oder ohemlsoben Weohael- 
wlrkungen von fliefifMhlgen Stoffen an ausgedehnten fasten 
PXiohen vorgesoblagen* welcbe gekennzelcbnet 1st duroh 
elne Mebrzabl von durob Abstandsbaltevorrlobtungen unter 
Blldung mlndestens elnes Kanals nit relatlv zur Fltfohen- 
grSfie klelnen Plficbenabstand, vorzugsirelse ariscben 0>001 
und 6«3 am parallel gebaltenen* ausgedebnten» ebenen Plft- 
ebentellen,nlt dem Kanal verbundene Elnlafivorrlohtungen 
und von diesen entfernt angaordnete Kanalauslafivorrlob- 
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tungen. 



Zur Ei'zielung guter otaromatograf iaoher Trennleittunaen 
kann der Plfichdoabstaad 2irl«olien den PlSohtnteilen maolc- 
BifiBig ZMlBOlien etwa 0,001 und 0,25 nm liegen* wSbrcnd 
eine groba Trennung Oder wesentllohe Anpeiotierung bereits 
mlt elnem FlScheji&batand zwisohen etwa 0,25 und 6,25 no 
erreicht wlrd . Zur Durobf Uhrung ohemlsoher UBsataungen 
Bind PlfiohenabstSnda gleioher QrSfienordnung geelgnet. 

la Polgenden warden bevorzugte AusftibrungsfonBen der Sr- 
f indung anhand der belgaftlgten Zelobnungen nSher erlHu- 
tert. Se zalgens 

Fig* 1 elnen sankreohten Queraohnltt dwoh elne Aiwftai- 
rungafom der erf indungsgraSflen Vorriohtung, 

Pig. 2 elne aohematlaohe perapektlvlaobe Ansloht dar 
Vorriohtung genad Pig* 1 , 

Fig. 3 elne itoga dar Xdala > - der Fig. % geaohnlttaM 
Anflobt elner erflndungsgemKS bevorsugtan ebrcaa- 
tograflaoben Trennvorrlohtung nit kontlnularlloh 
rotleranden flaohan Flatten, 

Fig. k aloen quersohnltt IHiiga dar Llnla 4-4 dar Fig. 5, 

Fig. 5 elne graphlaoha Sarttallung dar mlt alnar Appara- 
tur genltt dar Fig. 3 und 4 bel der Trennung elner 
ZirelkomponantanmlBohung bal alnar IMrafaungagB- 
eetaflndlgkelt von 0, 0«$ uod 1 U/eao. nit alnen 
Slllkonfatt ala Abawbana arzlalten Brgebnlaae, 
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Pig* 6 «inen sttidercobten Sohnltt diiroh oina abgewanlelte 
AusffDmingBform der erflndungsgem&Ben Vorriohtung 
mlt elner Mehrzahl von mltelnander verbundemn, 
parallel durobstnsoiten Trennzellen, 

Pig. 7 olns gesobnlttene Teilanslebt eloar abgmrandelten 
BlBlafivovplcbtung ftir elx» Vorriohtung gemfifi der 
. Pig. 3 und 4, 

Pig. 8 eine gesobnlttene ^nsioht dureb elns erf Indungage- 

nttSe Treimvorriobtung oilt eiiier in Serie durohstrSm->. 
ten Anordxning der P18obentelle, 
Pig. 9 eln Sobnlttblld ISngs der Unie 9 * 9 der Pig. 8, 
Pig.10 eln Sobnlttblld ISngs der Unle 10 • 10 der Pig. 8 
und 

Plg.11 elne aobenatlsobe Daratellung der Verwendung der 

erf IndungsgsnltBen Vorrlebtung 2ur mrormatlonstDMr- 
tragung und- entsoblHsaelung* 

Xm allgaMlnen lat die Aufltfsung elner ga8Obroa»to0rafl- 
soben SSule ungekebrt proportional der elnen tbeoretlaoben 
Boden iQUivalenten BBbe. Je gerlnger die elneo tbeoretl- 
aoben Boden tbiulvalente R8be lat, deato sp^Ber lat die 
In elner KOlonne gegebener Utnge erzlelbare Trennung. 
Die Auf Ittaung elner obronatograflaoben Iteplllarallule lat 
daber aetar grofl und tbeoretlaoba und experloentelle Va^ 
terauobungan baben gezelgt, daft bel derartlgen SKulen die 
elnem tbeoretlaoben Boden tlqulvalenta BBbe von der Or^fien- 
ordnung dea Durobmeaaer der Kaplllare lat. Ba alnd be- 
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reits Kaplllarsfiulen nit elnen ZnntndurolHtswr voa •twa 
0,03^8 nm mit elner eisen thaoretlsoben Bod«n Kquival«nten 
KShe von nur etwa 0,1 nn konstrulert worden. 

Derartlge Kolonnen haben trotz Ihrer gpoSen AuflSsung 
pro LSngenelnlielt den sctawerwlegenden NBohteil, da0 sie 
nur rait Hlkroneneen an Frobesubatanz betriabea warden 
kSnnan. Dartiber hinaua sliid sie wegen der Setwiori^l- 
ten z\xr Erseugung einea gleiebmSOigen f^rzuges der 
sungsmitteXphaae auf der Innenflttehe einer Kapillare aetar 
geringen Diurotamessera nur aclwierig herzustallen* 

Die erf indungsgemfiSen obronatograf laohan Trannvwriohtun- 
gen weiaen die SuBerst geringen Werte der chronatograf i- 
achen KapillaraSulen ftir die einen tbeoretiaeben Boden 
aquivalenta HBbe auf, varmelden Jedooh die 8olwl«rig)Eal- 
ten der IterateXlung einer gleiobnSBigen ItfauagflBlttelpba- 
ae und die geringe Xapazitttt der Kapillaraliulen und kSn- 
nen dartiber hinaua auoh zu kontinuierliohen cliroiBatogra> 
fiaohen Tremningen benutzt warden- 

Die in den Figuren 1 und 2 dargeatellte AusflSirungaform 
einer erf indungagMrilten ohromatograf ieoban Trannvorrioh* 
tung beaitzt einen wiaoban dan gtgentlberllegenden FlSoban 
von auagedehnten «baBtn Plfiotaanteilen 1 4 und 16 liaganden 
Kanal 12 zur ctaroMtografiaohan Trannung. Dia Flttobentaila 
14 und 16 warden durob geeignete Dichtungen und/oder Ab- 



109824/U30 



- 8 - 




- 8 - 




standahaltevorrichtungen 18 nit gereeelter^ sehr gleloh- 
maSiger Olcke, vorzugswelse au8 Kunststoff oder Metallfo* 
lie, in elnem gerlngen Abstand parallel gehalten* Die Dloke 
der Dlchtungen oder Abstandshaltevorrlchtungen 18 bestlmmt 
die Dlcke des vom Gas durchstrSmten Kanals und daxDit die 
Auf 16sung Oder die elnem theoretlsohen Boden Squlvalente 
Hdhe der chromatograf Ischen Trennvorrlchtung 10. Dleser 
j?lSchenab3tand oder Durohmesser des gasdurchstr&mten Kanals 
12 (und dementaprechend die St&rke der Dlchtungen oder Ab* 
standshalter) llegt gewShnlich zwiachen 0*001 und 2«3 am. 
.t)le die Seltemffinde des chromatograf Ischen Kanals 12 bll- 
donden PlSchen 20 und 22 der FlKohentelle 14 und 16 slnd 
mlt elner ftir die zu trennende Mlschung geelgneten LSsungs-* 
itilttelphase beschlchtet. Die flache Xomblnation aus Plftchen- 
tellen und Abstandshaltern wird durch geelgnete Klamner- 
vorrlchtungen zusamiraengehalten, welche die FlKchentelle 
und die Abstandshaltevorrlchtungen in elner bestlianten, 
festen Stellung zuelnander festlegtn* 

Da der chromatograf Ische Kanal 12 durch Auselnandernehmen 
der Telle geaffnet werden kann» Ist es Im Gegensatz zu den 
herkSmmlichen gepackten oder kapillaren chromatograf ischen 
SSulen leloht mSgllch* Art* Zusamnensetzungf Dlcke und Ver- 
tellung der Ldsungsmittelphase elngehend zu kontrollleren. 
Die leichte ZugKngllchkelt des Inneren des chromatograf 1- 
iSChen Kanals 12 a tell t ein wesentliches Merkmal der Er- 
f Indung dar und gestattet belsplelswelse das Aufbrlngen 
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versohledenAr KSsungsailttel auf jtde der elnuadcr aeien* 
ttberllegenden Piachan d«8 ohromatogrefiscten Kaaala 12. 
Erforderllohenfalls katm man auoh •in odar mlirara USaunga- 
mlttel odar LBaunganlttalnlaohungan in Worm garafaltar 
und raproduslarbarar Huatar> balaplalairalaa parallalap 
Stralfan aufbringan und dla Dlolea dar LSatinganlttalaohloht 
kontrolllaran. Palla der zwiachan dan flaohan Plattan 11a- 
gande oliroiiatograf iaoha Xanal araehBpf t odar vwatopft 
aain aollta, kann ar laiebt und raaoh caOffoat, flaralnlgt 
und raganariert wardan- 

Wia dla ?lguran 1 und 8 salgan* alnd an dan doppaltan 
8lnla8v<nTiehtunaBn 26 Vorrlahtuncan 24 sur Zufflfaruag 
von TrUgfirffm und gaafSmlgan Nlaobungan und an dan Aus- 
laBvorriebtungan 28 Ablaitunssvorrlolitunsan JO xua Abila- 
han dar Oaabastandtalla vorgaaahan. Ola baldan SlnUISff- 
nungan 26 alnd durcta alnan in Qvarrlohtung varlaufandan 
Kanal 29 varbuntan* walobar sur AurikUdung alnar durob dla 
Pfalla angadautatan glaleMtfigiB Otastrtaung wlaoban 
dan Plltoban 20 und 22 dar PUttan 14 und 16 baltrlgt. 

Ba lat von gpofar Badautung* dal dar Xaaal 12 alna aabr 
gpota Quambaaaaung und la Varglalob lu alnar alnsalnaa 
KaplllaraKula alna aahr vial fPSlara Xapasltllt baaltst, 
obglalob dla alnaa tbaoratlaeban Bodan Kqulvalante BDba 
ganauae garlng odar ooob garlngar lat» ala dla alnar aln- . 
Mlnan Xbplllarallula. Dla X&pasltKt kann durob yarwandung 



108824/1430 



- 10 • 



- 10 - 



P72A1 



elner gesohlohteten Anordnung von metar als zwel Flatten 
mlt Jewells zwlsohen ztfel benachbarten Flatten llegienden 
ZtffisciienrSumen und auf den Flfioben der Flatten aufgebrach* 
ten Lriaunganittelphasen welter vergrSBert werden* 

Die Dicke der als Pbatandshalter wlrkenden Dlchtungen 18 
kann swlschen etwa O^OOI und 6i25 nmj vorzugswelee zwl^ 
achen 0>025 und 1,23 nna Uegen* Der C^uerdurcbmesser des 
GaSiCanale let In allgemelnen grSSer ala seine Tlefe und 
betrSgt vorzugswelse mehr als das Hundertfaohe der Dloke 
der Dlchtungen 18* Der vom Oas durohstrtfmte Kanal 12 wlrd 
durch die beschlchteten Flttohen der Flatten 14 und 16 und 
die deren Abstand bestlnmenden Dlchtungen 18 begrenst und 
muS elnen Querachnltt mlt glelchm&Biger Tlefe besltzen, 
Qo daS slch hlnrelchend flache Querproflle der Oasgeaohwln* 
dlg:<eit ergeben. Zur Eraialung elner konatanten Quersobnltts* 
tlefe des Kftnals 12 warden die FlKchen 20 und 22 der Flat* 
ten 14 und 16 aehr eben geschllffen. Die Flatten kSnnen 
aus bolleblgen geeiepieten^ dlmensionsstabllen Materlallen, 
vor^ugswelse aus geschllffenen und pollertem Olas beate- 
hen, das slch nit tra^aren Xosten auf Bruohtelle elner 
HellenlBng» des Uchtea eben aohlelfen IKfit* 

Jede der den KanaX 12 begrenaenden PlSchen der Flatten 
wlrd nit elner Schloht aus eln oder nehreren gaalgneten 
LOsungsmltteln beschlchtet* Die Art des LSaungsnittels 

h&igt von der zu analyslerenden Hlachung ab, Jedooh wlrd 
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vlelfach elne dOnne Sohicht aus Dl^ot^lphtbalat vtnten- 

det, die auf die Flatten aus elner verdtinnten LBsuzig von 
3 ^ Di*&stylphthalat In Benzol nledergeschlagen wuznle. 
Dabei bedeckt man die auseinandergenonunenen Flatten mit 
der 3 J^igen Loaung und l&0t das Benzol verdampfen, so dafl 
ein dUnnep tJberzug der gewflnscbten , niohtfltlchtigen LB- 
sungsmittelphase zurQckbleibt. Die Fhthalatphase eignet 
sich zur Abtt^ennung einer Vielzahl verschiedener dampf * 
flSnnieer organischer Stoff e aus entsprechenden Dampf ge- 
foiscken. So kSnnen beisplelsweise Hischungen aus paraf- 
f inisehen, olef inischen, aromatischen und substltulerten 
aromatischen Verblndungenj ohlorierten KohlenMrasserstoffen 
und Mhnlichen Substanzen in Ihre Einzelkomponenten zer- 
legt werden. 

Hlerzu kann eine cbroaatograf ische Flatten* Trennvorrich- 
tung g^m&B der Plguren 1 und 2 mit zwel reehtwinklieen« 
otwa 250 mm langen, 10 mm breiten und 12^7 nn starkent 
bis auf eine halbe WellenlSnge des blauen Llchtes eben po- 
lierten Glasplatten 14 und 16 verwendet werden, deren 
PlKchen 20 und 22 in der beschriebenen Weise mit einer 
Di-octylphthalat-IiSsungsmittelphase besohicbtet sind und 
mlttels einer 0,05 mm starken Diohtung 18 r^iscben sioh 
einen Kanal 12 ftir das aas bllden. Die Vorrlohtung wird durcl 
geeignete^ nicht dargestellte Klanmern fest zusammenge*- 
halten* Den EinlaflBffnungen 26 wird dabei durch Zuleitungs- 
vorricbtungen 24 Tr&gergas und ein dampffSrmiges Oemiacb . 
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zugefllhrt und die aus den AuelaflOffnungen 28 eustretenden 
Xonponenten durch Ableltungsvorrlehtungen 30 elner geelg- 
neten Detektorvorrichtung zugeftfiirt* A Is Oetektor kSnnen 
dabel belleblge. In HaxvSel erh&ltllche Vorrlchtungen ver*- 
wendet warden, wie sle zur Anzelge der Zusanmenfietzung von 
bel der aaschromatograf le austretenden Oasen entwlokelt 
vfurden. ?(ir dlesen Zweck Ist wegen seines rasohen Anspre- 
Chens Insbesondere eln Planmenlonisatlons^Detektor geelg* 
net . 

Zum Betrleb wlrd die gesamte Anordnung, einsohlieBlioh 
der Leltungen und der Klanmervorrlohtungen in einem luft- 
bad konstanter Temperatur gehalten* Zur Trennung von Ml-* 
schungen aus Benzol und Toluol kann elne Bad temperatur 
von etwa 120 Verwendung flnden* Dabei wlrd den BinlaB- 
Sffnungen 26 ein Heliumstrom mit elner Oesohiflndlgkelt von 
1 ffll pro Minute zugeftlhrt. Dann wlrd in den Heliumstrom 
OJ ml elner Misohung aus Benzol und Toluol eingespritzt^ 
wobei durch geeignete Vorrlchtungen dafUr gesorgt wlrd« 
daB diese Hischung unmlttelbar nach Ihrem Eintritt In den 
Heliumstrom verdampft* Derartige Vorrlchtungen gehtfren zur 
Standardausrtlstung herkSnmlicher Oaschromatograf legerKte • 
Einige Sekunden nach dem Bhspritzen zeichnet die Auf zeich* 
nungsvorriehtung des am OasauslaB angeordneten Detektors 
den ersten Peak auf , welcher der mit der Znjektion der Pro- 
bes stets elngefUhrten kleinen Luftmenge entsprioht. Kurz 
danach registriert die Aufzeichnungsvorrichtung einen Peak 
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fUr Benzol und dann einen Peak ftir Toluol. Die PlSebe dle- 
aer Peaks 1st deo Volumen des In den TrSflergasstrom etage- 
sprltzten Benzols und Toluols proportional* 

Die Plguren 3 und 4 zeigen elne bevorzugte AusfUhrungsform 
einer erf IndungagenSBen chronatograf iaehen Trennvorriohtung 
zur kontlnulerlichen Abtrennung und prKparativen OeNinnung. 
tieae Trennvorriohtung 10' weist eine kreisfSmigs obere 
chronatograf lache Platte 14 * ait einer SinlaBSffnung 32 
und eine kreisfSrmlge untere chromatografiaohe Platte 1 6* 
auf, welche zwisehen aioh einen chromatografiaohen Kanal 12* 
bilden, dessen Dioke durob die als Abstandshalter dltnsnden 
Dlchtungen 18' bestiBimt ist. t)b«r den Platten ist eine Sin- 
laSplatte 34 nit einen axialen Kanal 36 angeordnet* welober 
zur Zuftibrung des Trtfgergases und einer Danpfnisobung zum 
chronatograf isoben Kanal 12* dient. Piese gesasts Anordnung 
ist durob Bolzen 38. welobe durob die als Abstandsbslter 
wirkenden Dlchtungen 18* hindurohgsftlhrt 8ind« auf einer 
Drebplatte 40 befestigt. Ztrisoben der rotierenden AuBeo' 
wand des Kanals 36 und der Innenwand einer diese Uberffrei- 
fenden Xftppe 42 liegt ein Diobtungsring oder Fftokunginate- 
rial 94 diobt an und verbindert einen Oasaustritt. Die slob 
drebende Plattenanordnung Mird an ibrem inaf ang von einen 
feststebenden Auffangring 44 umgeben, welober durob Diob- 
tungen 56 an den rotierenden Toil diobt anliegt. Die Kappe 
42 weist eine Zuleitung 46 ftir das Tritgsrgas 48 und eine 
feststebende Zufubrleitung 30 ftir die Danpfnisobung auf. 
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welohe durch die Kaplllarspltze ^ der Zuleitung 30 dem In- 
nenrand des durch die krelsfSnBlgen Flatten 14' und 16* ge- 
blldeten rlngfSrmlgen Kanals 12* zugeftihrt wlrd. Die gegen- 
tiberliegeiiden PlSLohen der Flatten 14' uiod 16' sind in der 
beschrieb&nen Weise mit einem diinnen Uberzug aus elnero ge- 
eigneten, nlchtflUchtigen LSsungsmittel beschlohtet. Der- 
festetehende Auffangrlng 44 let in der in Pig. 4 dargestell- 
ten Weise duroh Trennvorrichtungen 66, deren Spitzen als 
flexible Dichtungen an der SuSeren lAnfangsflSohe der krels- 
fSrnlgen chromatografischen Flatten 14' und 16* anliegen, 
in eine Reltae von AuffangskanBern* 60, 68 und 64 unter- 
teilt. 

In Pig. 4 ist die kontinuierliohe «hromatografisohe Tren- 
nung elner aus zwel Xofflponenten A und B bestehenden Misohung 
dargestellt. Die gegeniiberliegenden PlSohen der Flatten 14* 
und 16' tragen dabei eine zur Trennung dieser Komponenten 
geeignete maungsmittelphaae . Vor der SinfUhxoing der Frobe 
wird duroh die Leitung 46 Trfigergas elngsfUhrt, Haohden sioh 
der Tragergasatrom stabilisiert hat» wird duroh die Leitung 
30 und die Kapillarspitze 52 kontinulerlioh eine danpffSr- 
mige Misohung der Komponenten A und B in den ohromatqgrafi- 
BOhen Kanal 12' elngaf tlhrt . Wenn bei elnen AuBendurohmesaer 
der Flatten 14' und 16' yon etwa 56 oo und einen Durolmes- 
ser der Offnung J2 von etwa 5,6 em unter den gegsbenen Tem- 
peratur- und Cttsungsmittel-Bedingungen die Verwellzett im 
Qhromatograflsohen Xanal 12' fttr die Komponente A 1 Sekunde 
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und f tir die Xboponenta B 2,3 Sekunden betrSgt, durohlluft 
die Kooponente Im Xanal 12* eine splralfttrnlg 8»kr(JBBte 

Bahn 70 und die Komponente B eliie abwelchende splralfSrmlge 
Bahn 72, so dafl die Komponente A kontlnulerlloh duroh die 
Leitung 80 aus der Auffanc^amner 64 und die Komponente B 
kontlnulerlloh durch die Leitung 82 aue der Auffangjcaamer 62 
abgezogen >rerden k5nnen. 

Die Arbeltewelse elner erflndungsgemftflen Vorrlchtung gemKfi 
der Plguren 5 und 4 let In Pig. 5 an elnem anderen Belsplel 
echematlsch dargeatellt, be! welchsm die Trennung elner Hl- 
schung aua 50 CH^ und 50 % C^Hg bel elner TrttgergaaxufOh- 
rung von 2,5 ml/sec. und elner Zuftihrung von 0,5 ml/8ec 
der Mlsohung ( d.h. elnem VerbKltnls Tr&gergaa t Nlsohung 
von 5) und Drehgeachwlndlgkalten von 0, 0.5 und 1 U/aeo 
durchgefOhrt wurde. Wie das Dlagranm zelgt, wlrd mlt Erhfihung 
der Drehgesctarlndl^elt dee chromatograflaohen Kanals elne 
verbesaerte Trennung der Komponenten erzlelt. 

Pig. 6 zeigt elne vreltere bevorzugte AuafUhrungaform der 
Erflndung mlt elner den Pig. 3 und 4 Shnllohen VoPrlohtung 
10" mlt elner Hehrzahl von ttoerelnanflerllegenflen XfcnKlen 

* 

12" ZHlaohen rlngfttrmlgen Flatten 90. welehe alt Ausnaline 
der nur elnaeltlg geaohllffeoen eraten und letzten Platte 
auf balden Piachen sehr eben gescbllffen alnd und deren eln- 
ander gegentiberllegende Plttchen duroh geelgnete Dlohtungen 
der m den Plguren ? und 4 darg^ateXlten Art getrennt ge- 
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halten werden. Sas TrSgergas wird duvoh elne Elnlafivorrich- 
tung 91 und die zu trennende Hischung dxarch elne ElnlaBvor- 
richtung 92 mit elner langgestreolcten Kaplllar^/^uslafivor** 
rictS^ung 94 zugeftihrt. Die getrennten Stoffe werden in elner 
relativ zu den rotlerexideii Flatten feststehenden^, rlngfdr- 
migen Auffangvorrichtung 96 aufgefangen. Die Flatten werden 
durch elne an elnem Habenteil 98 angeordnete Welle 100 an*- 
getrlebenjr die mit geelgneten« vorzugsweise einstellbaren 
Gesctet'indlgkeite-Regelvorrichtungen verbunden 1st* Die Ar* 
bsltsweiso der Vorrlchtung gen&S Pig« 6 entspricht volletMn- 
dig der In Verbindung mit den Figuren ? und 4 gegebenen 
Beaohreibung. 

Pig* 7 zeigt elne abgewandelte Ausftlhrungeform der Qaszu* 
leltung f (Ir erf IndimgegemBSe Vorriehtungen mit rotierenden 
Flatten gemSfi der Plguren 3 und 4* Dle ln Pig* 7 dargestell* 
ten Flatten 102 und 104 werden durch geelgnete, nicht dar* 
gestellte Die ht vorriehtungen in einem geeigneten Abstatkl 
gehalten und bilden zifischen sich elnen ringfSrmigen Trenn* 
kanal 106. Durch eine Offnung IO8 in der oberen Flatte 102 
kann belspielswelGe das TrSgergas in den Kanal 106 elnge« 
fUhrt werden* Die gasfBrmige Frobe wird durch eine Zuleltung 
110 und eln Rohr 112 zugeftSirtj welches zu hinreiohenden 
PlexibilltKt seines Austrittsendes 116 beisplelsweise eine 
einfache Windung 114 aufWeist. Das Ende des Zuftihrungsrohres 
tragt eln Kunststoffplfittchen 11 8, welches ©it der Oberfltt- 
Che IciO der unteren Flatte 104 und der ttnfangsfl&che der 
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Gffnung 108 in gleltender Bertlhrung steht. Die Wlndung 114 
Ei-awShrleistet elnen sicheren, gleltetiden Kontakt zwlschen 
£er tmteren PlKcbe dea KunststoffplKttchens II8 und der Ober- 
fl&ohe der unteren Platte 104 und trfigt dazu bel, daB die 
Probe dlrekt In den KanaX I06 elngefiflirt wlrd. 

Die Figuren 8« 9 ui^ 10 zeigen elne abgewandelte Ausftthrungs* 
form der Vorrlchtung gemfifi der Flguren 1 und 2 mlt elner 
(iehrzahl von flaohen Flatten ^y> , die mlt Vorteil zur Ver- 
grSSerung der wlrksamen PlScbe und Inabesondere der Lfinge 
ties flaehan plattencbromatograflschen Kanals 12' der Fig. 
1 und 2 dlenen kann. Dlese Anordnung hat den Vorteil, daB 
belde Flfichen optisoh flaober Flatten a Is aktive Oberflftchen 
der oiuromatoerafischen Vorrlohtung benutzt werden* Dies 
stent elne erbebllche Elnsparung dar, da bel der Herstellung 
optlscber Flatten geifShnlloh beide OberflSchen parallel tmd 
plan geachllffen werden* 

Die In den Fig. 8, 9 und 10 dargestellte Vorrlohtung I30 
besitzt elne Reihe von Flatten ^J2 » 134« 1 38 und 1 40, 
die durch an den Bnden angeordnete Dlobtungsvorrlohtungen 
142 und 144 In elnem Abatand parallel gBhalten werden. Die 
in Fig. 10 dargestellte Dlobtung 142 beateht aua vertlka- 
len Strelfen 143 und 146 und zwel Querategen 148 und 1^0. 
Die aadere Dlohtung 144 enthKlt neben wel vertlkalen Strei* 
fen drei Querstege 152, 154 und 196. Die Qnerstege 148 und 
150 aowie 152, 154 und 156 aind relatlv zueinander Jeweila 



10Q824/U30 



- 18 




- 18 




667241 



versetzt angeordnet, so dafl das In Pfellrlohtung 138 zujBe- 
ftlbrte niefifMhige Material durch den Kanal I60, um das En- 
de 162 der Platte 13(4,durch den Kanal l64,um das Ende 
166 der Platte 136, dann durch den Kanal 168, etc. flleSt 
und an der Kante I70 in Pfellrichtung 172 austritt. Die 
gesamte Anordnung wird durch zwei Paare voi^inander jeweils 
gegentberliegenden flachen Endplatten IT'^ und I76 bzvr. 17^* 
und 176* und geelgnete, nlcht gszelchnste Klammervorrlch- 
tungen in der dargestellten Stellung gshalten. 

Die erflndungsgftntlBen Vorrlchtung slnd Jedoob niobt auf Ver 
fahren zur Herstellung relner Stoffe aus Stofftdsehungen 
bejsohrankt, da die Schnelllglceit und Oenauli^lt der nit 
Vorrichtungen geraHfl der Plguren 3 und 4 erzielten Trennun- 
gen Bie auob ftir andere Zkeoke brauohbar naohen. So ist bel 
splelsweise in Pig. 11 die AnMendung der erfindungsgeaSfien, 
kontinuierlicb arbeitenden, cbronatografisehsn Vorrlchtung 
zur tibertragung und Entsoblflsselung von Znformatlonen sohe- 
matlsoh dargestellt. Die Vorrlchtung I80 besitzt ein nur 
sotaematlsoh ahgadeutetes Tell 182« welches einer Vorrlch- 
tung gemKS den Tell 10' der Pig. 3 und 4 entsprlobt und 
Auffana^statlonen A,B.C,D und E aufWeist, die beispielnrei- 
se den Auffang^statlonen 80 und 82 der Plguren 3 und 4 ent- 
spreeben. Die Infornation wird in Pom einer flUsslgtn Mi- 
sobung Bit teitlicb versobiedensr ZusanoMnsetzung zugefCDirt 
Gemas Pig. 11 entbKlt die PlUsslgkelt die Koaponenten A« B 
C, D und E und ein inertes TrMgernaterial . Die Koaponenten 
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Ay B» C« D und E werden dabel ao gewBhlt, daS sle duroh 
die Vorrlchtung getrennt und beisplelswelse In den Berel* 
Chen B» D und B an Unfang der Apparatur 182 aufga- 
fangen pder "abgelesen^ warden. Die zugeftihrte Information 
liegt in der zeltlich verschiedenen Zusannenaotzung 
1 86, 1 88) der durch die Binlafivorrichtungan zugef (Ilirten 
Mi8chung« Der in dieaem Beispiel zugeftihrte Slgnalstros 
enthfilt ftlnf Komponentenj jedoch htlngt dieso Anzahl nur 
von der Zahl der gleichzeitig trenxdbaren Koaponenten ab, 
ifobei Jede Kcunponente elna durob ifare ZusaiBmenaetzung var* 
schltiaselte Information tragen kann. 

Die erf indungsgemSfien Vorrichtungen stellen ferner neuartl-* 
ge Reaktoren zur kontinuierliohen DurobfOhrung von aotairie* 
rigen chemisohen Reaktionen dar^ insbeaondere aoloben Ita- 
.setzungen, bei nelohen der Portgang der chemiacban Uncand-* 
lung bei Durohf Ubrung in einem herktfnmlioben Reaktor durch 
das gebildete Rea^^iOnaprodukt oder Oeaaktivieruns dea Ka«- 
talysatora oder Weiterreagieren dea Ft*oduktea zu unenrUnaoh** 
ten Nebenprodukten begrenzt, verzttgert oder zud Stillatand 
gebraoht wird. 

Bei cheniaohan Unaetzungan iat daa Auaaafl der Iharandluog 
der Reaktionapartnar in obaffliacbe Raaktionaprodukta hKuf ig 
durch die bekannten Oleiohgawiohtaaraohainungen begranzt. 
In dem Hafie, in dem die Konzentration dea Produktea in 
ReaktionagefSfi zunlmmt^ gaht daa AuamaS der Uofandlung der 
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Reaktlonapartner zurOok wxi hBrt sohllefiliob ganz auf . Bel 
mlt hoterogener Katalyse, d.h. der ttnaetzung von Dfinpfen 
Oder Pltlssi^elten auf Featstoff IHohen, durohiseftibrten oha- 
ifiischen UDsetzungen wlrd eine vollstSndige ttaaatzung auoh 
dadurch baeintrttchtigt, dafl das durch die Oberflttchenreak- 
tion gebildete Produkt so feat an der Oberf laohe haf tet, dafl 
dlese Itare katalytiaobe Wlrkeanikelt und Ihrer FMhl^elt 
zur weiteren FSrderung der Reaktloa ganz oder tellwelse ver- 
llert. Bine weltere Beschrttnkung der Vollatltndigkeit chenl- 
scher Reaktlonen tritt eln, wenn aich aus dem erhaltenen 
Produkt durob Uaaetzung mlt den Reaktionapartnexnunenrtinach- 
te Nebenprodukte bllden kSnnen. 

Wenn man beiepielsnreiae eine monomolekulare Reaktion be- 
traohtet, bel welcher aua dem Auagangamaterlal A daa ftrodukt 
B entateht, wlrd in elnen mlt dem Auagangamaterlal A gefOlX- 
ten Reaktor bel elner nledrlgen Oleiohgewlcbtakonstente ftir 
die ttnsetzung nur aehr wenlg dea Produktea B 8»l>lldet war- 
den (die Oleicbgewlobtakonatante iat daa VerhMltnla der 
Xonzentratlon von B zur Konzentratlon A xu dem Zeitpunkt, 
bel den kelne weltere Reaktion eintritt). Wenn man Jedooh 
daa Produkt B entfernen kann, wlrd mehr Auagangatoff A In 
B umgewandelt uhd wenn man daa Produkt B vollatllndig ent- 
fernen kann, wlrd daa geoamte Auagangamaterlal A In daa 
Produkt B Uberftihrt. 
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Bine fihnliche Situation besteht bel elner DUMtsung von 
belsplelswelse daiapf - Oder giftsftfnBigen Auagangsstof fon A 
und B, welohe in Qegemart eines festen Katalysators 2u 
einem Reaktlonsprodukt C reagieren. Wenn daa Produkt die 
Oberfiaohe des Xatalysators tSberaleht -oder auf dleser 
stark adaorbiert wlrd, Ifluft die Reaktion nur so langb ab« 
bis gentlgend Reaktlonsprodukt C geblldet istj urn die gesaa- 
te Katalysatorflfiohe zu bedeoken* Zu diesem Zeitpunkt kosat 
die Reaktion zun Stillstand. Wenn die ttasetzung fortgeffSirt 
werden soll« mufl den Ausgangsstoffen A und B elns weitere 
frische Oberf IKotae dargeboten warden. 

Analoge SobNierigkeiten bestehen* wenn bel elner OiMtzung 
der Ausgangsstoffe R und S zu den gewOnaohten Reaktlons- 
produkt P dieses leioht ait nloht umgesetzten Ausgangsaa- 

terial S zu einem unerwtlnsobten Nebenprodukt Q reagtert. 



Derartlge bel otaeaisohen IkwandlungBn auftretende Sotsrlerlg* 
kelten kSnnsn bel Durobftilaning der QsMtzung in elnoa kon* 
tinulerlioh betrlebenen Xanal-Reaktor daduroh vermieden wer- 
den« dafi nan die Reaktionspertner umittelbar naob der Bil- 
dung dea Reaktlonaproduktea von dlaaem wegapQlt* Wenn bel- 
sploXawolae in elner Utaaetsung der Auagnngaatoff».A und B 
zuB Reaktionaprodukt C auf der Oberf IKohe einea Katalysa- 
tora der Kanal auf den gegenliberllegenden FlKoben der Plat* 
ten ait dea Katalyaator beaohiobtet iat oder zwiaotaan den 
Platten ein porttaer Katalyaator geeigneter Art entbaXten 
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1st, kann die Konponente A durch die Elnlafivorrlohtung 50 
der Pig* ? und die Kmnponente B durch die Zuleltung 46 an- 
a telle des Traeergases In den Kanal elngefOhrt werden, der 
mlt einer von der Reaktlonsaeachwlndlgkeit und den Plleflge- 
sotoflnaigjcelten der ReaktlonspurtiiBr abhSnglgen Oeootaflndlg- 
keit rotlert, so dafi die Xomponente A vor den Brrelchen 
des SuBeren Unfanges des rotierenden Kanalreaktors voll- 
st&ndig ufflgesetzt ist. W&tirend das Reaktionsprodukt C ge- 
bildet wJrd, wird der Reaktlonspartner A von dem mlt deai 
^teaktionsprodukt C verunrelnlgten Bereloh duroh die SpOl- 
wlrkung des als Trttgergas wlrkenflen Reaktionspartners B 
auf eine frlsche Katalysatorfllieha gesptllt. Das Reaktions- 
produkt C wlrd duroh den kontlnulerllchen Strom des als 
Trfigergas wlrkenden Reaktionspartners B langsaai vod der 
Katalysatorf ISohe fortgewasohen und trltt in Mlsohung nit 
dem Reaktlonspartner B unter reXatlv brelten Auatrltts- 
winkel aus* 

Als Beispiel wurdm in elnsM Kanalreaktor gemU Flg> 3 

2 Nol Aoeton in Oegeiwart von TrlHtfeorlaain 
als organisoher Base zu Diaoetonalkobol uagesetzt. Hiersu 
wurden die PlKotaen des Xtoala sur ▼ergrVitrung der Ober- 
flKohenbereiche geStzt, gsirftsobsn und getrooknet. Hftoh dea 
Trooknen wurden die Flatten nit eintt« Plattenahstand von 
0,127 na zuaammengebaut und alt einer Oesotirlndigkeit von 
1 u/seo in Drehung versetzt. Durch die Zuleltung 46 wurde 
f Itlssigeii Aeeton mit Raunteaperatur ait einer OesofaNindlg- 
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keit 7on 1 ml/sec durob den Binlafiunfans des Reaktors su- 
gefUhrt und duroh den Kanal radial in alien Rlohtungen aua- 
wSrts fllo£en gelassen. Duroh die Zuleltung 32 wurde Trl- 
&tlqrlainln nit elner Gesohwlndi^elt von 0,1 onr'/no zuge- 
ftihrt. Der beio Kontakt des Aoetona mit der Bate gebildete 
Diacetonalkohol hat eine gerlngere AfflnltKt ear Olasober- 
f ISche ale das Trlilthsrlainln und wlrd daher duroh den Aoeton 
Strom von der Base weggeaptUt. Der gebildete Diacetonalko- 
hol wlrd in Mischung nit den als TrMgematerial dienenden 
Aceter. ISber einen Vickelberelch« bezogen auf den ZufUhrungs 
punkt der Base von JO bis 120 ** aufgefangen, wXhrend In 
cinen Winkelberelch von 120 bis 1 60 Triatharlanin und Ace- 
ton anf alien. Das herkSmmliebe aielcbgewloht fUr die Reak- 
tion von Aeeton t Diacetonalkohol in Oegemart elnes hono- 
^nen Basenkatalysators llegt unter 1 % . Durch die In der 
erflndungsgemafien Vorriohtung erfolgsnSe Abtrennung und 
RtiokfCBirung des nloht ungesetzten Acetone wlrd eine voll- 
stfindlge timrandlung des Aoetons erzlelt. 

Aufier den vorstehend besohriebenen, statlonMren oder ro- 

tierenden Vorrlchtungen» kann das erf IndungsgsnKte Pfin- 

zip auoh durch abgawandelte Vorrlohtungen venrlrklloht wer- 

den, bei welehen die den Xsnal blldenden flaehen Blenente 

relatlv zu entweder statlonHren oder relativ bin- und her- 

bswegten EiitlaB- und AuslaBvorrlchtungen hln- und herbe- 

wegt werden. Der Faefcnann kann dabei die erf indungsgenilflen 

Vorrlohtungen Je nach den Anforderungen des Einzelfalles , 

in zweokenta^ches)der Welee abMandeln. 
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Neuanmeldung 

Research Corporation, New York, V.St.A. 

*5 729 12. -Mai 1967 

Patentansp r U c h e 

1 . Vorriohtuog zur Brzielung von pligrsikaliaohen und/oder 
chemisohen Weohselwlrkungen von flleflfShigen Stoffen 
an ausgedehnten festen Plfichen, gekennzeiohnet duroh 
elne I<tehrzahl von durch Abstandshaltevorrichtungen (18) 
unter Bildung mltidestens einas Kanals (12) mit relativ 
zur Pl&ohengrSBe kleinem FlSchenabatand, vorzugswelae 
zwlschen 0,001 und 6,5 mm, parallel gehaltenen, auage- 
dehnten, ebenen FlSchentellen (14 I6)jmlt den Kanal 
verbundene EinlaBvorrlchtungen (26) und von dieaen ent- 
fernt angeordnete IbnalauslaBvorrichtungen (28). 

2. Vorrlchtung nach Anspruoh 1, eekenngeichnet duroh eine 
Hehrzahl von Im wesentliohen parallelen Kanalen (1?). 
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3. Vorrichtung naoh ^nspruch 2, gekennzelohnet durob eine 
zu elnem in Serle erfolgenden DurchstrSmen der KanSle 
(12*) ftlhrende Anordnung der Einlafl- und Auslafivorrloh* 
tungen . 

4. Vorrichtung nach Ansprucb 1^ gekennzelohnet dxiroh elne 
zu elnem parallelen Durchstri5men der KanSle (12*) fUhren 
de Anordnung der Einlafl- und Auslafivorrlchtungen* 

5- Vorrlohtung nach Anspruch 1 bis 4, gekennzelohnet duroh 
relatlv zu den SlnlaB-- und AualaSvorrlchtungen (42^44) 
beweglloh, vorzugswelee drehbar angeordnete Flfichen- 
telle (14; 16' )• 

6. Vorrichtung naoh Ansprucb ^, gekennzelohnet duroh 
nahe der Drehaohee der PlSchentelle (14*, I6*) ange* 
ordnete ElnlaBvorrlchtungen (42) und nahe dem Ihifang 
der Fiaohentelle (14S 16*) angeordnete AuslaBvorrloh- 
tungen(44). 

7 • Vorrichtung nach Ansprucb 1 bis 6, dadurob gekennzeloh - 
net » daS die Abstandshaltevorrlohtungen (I8) zur leloh* 
. ten ZugKngllohkelt der kanalblldenden PlKchen USsbar 
angeordnet slnd. 
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